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The invention concerns microgel obtainable by polymerisation in the aqueous phase of a 
monomer mixture of at least one ethylenically monofunctional compound selected from the 
group of vinyl compounds, alkyi esters of acrylic or methacrylic acid, hydroxyalkyi (meth)- 
acrylates and vinyl acetate, and at least one ethylenically di- or multifunctional compound 
selected from the group of diacrylates, triacrylates and/or (meth)acrylic acid esters of poly- 
functional alcohols. Polymerisation takes place in the presence of a polycondensation pro- 
duct of a polycarboxyllc acid, polyhydroxycarboxylic acid, hydroxypolycarboxylic acid and/or 
polyhydroxypolycarboxylic acid with polyol. The invention also discloses the use of the micro- 
gel for aqueous or solvent-containing coating compounds, in particular for aqueous or sol- 
vent containing base coatings, (metal)-effect base coatings or varnishes in the motor Indus- 
try. 

CAPLUS-Abstract 1989: 596885 of JP 63162704 

The title ***microgels*** are prepd. by emulsion-polymn. of lower alkyI (meth)acrylate in the 
presence of < 5% (based on overall monomer) monofunctional monomer. 1-5% phenolic 
resin or aminoplast crosslinking agent, and oligoacrylate reactive ***emulsifier*** contg. 
gtoreq.2 {meth)acryloxy groups. A 60:40:2 Et acrylate-Me methacrylate-glycidyl methacrylate 
mixt. was emulsion-polymd. in the presence of 2% tetramethylolated bisphenol A (I). 
Newfrontier A229E reactive ***emulsifier*** and a redox initiator in water, cast on an Al foil, 
and baked at 120.degree. for 30 min to give a film with tensile strength 200 kg/cm2 and 
elongation 31% compared with 95 and 351, resp., in the ***absence*** of I. The emulsion 
polymn. mixt. also formed a baked coating (170. degree., 30 min) on tinplate, with pencil 
hardness 2H-3H. phenolic resin crosslinker acrylic coating; aminoplast crosslinker reactive 
acrylic ***microger** 

CAPLUS-Abstract 1992: 196342 of JP 03275780 

The title compns. comprise C02H- and OH group-contg. ***acrylic*** resins (OH no. 40-90). 
epoxy- and OH group-contg. ***acrylic*** resins (OH no. 40-90), 5-30% ***aminoplasts*** , 
and quaternary ***phosphonium*** salts. Thus, a mixt. of 50% 30:15:15:10:30 Bu methacry- 
late (l)-2-ethylhexyl ***acrylate*** (ll)-hydroxyethyl ***acrylate*** (III)- methacrylic acid (IV)- 
styrene (V) copolymer (OH no. 73) soln. 80. 50% 20:18.5:15:30:16.5 l-ll-lll-V-glycidyl. meth- 
acrylate (VI) copolymer (OH no. 73) soln. 80, 60% melamine resin 33, Bu4P+ CI- 0.5, UV 
absorber 1.0. and V-VI- ***acrylic*** acid-12-hydroxystearic acid-Me methacrylate graft co- 
polymer ***microger** 10 parts was coated on primed steel and cured at 140. degree, for 30 
min to give a coating with good resistance to acids, water, solvents, gasohol. abrasion, and 
thermal cycling. 
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Prufungsantrag gem. S 44 PatG jst gestellt 
<g)Mikrogel 

@ Die Erfindung betrifft neuartige Mtkrogele, ein Verfahren 
zur Hersteliung sowie deren Verwendung; das Mikrogel ist 
erhattiich durch Pofymerisatjon in wa&riger Phase einer 
Monomerenmischung aus mindestone «iner ethylenisch mo- 
nofunktioneilen Verbindung und mindestens elner ethyle- 
nisch di- Oder multifuntctionellen Verbindung in Gegenwart 
jsines Polyesters. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bctrifft neuartige Mikrogele, ein Verfahren zur Herstellung sowie deren Verwendung- 

M ikrogele sind veraetzte Polymennikroteilchcn in einem fifissigen Medium mit einem mittieren Teilchcn- 
durchmesser zwischen 0,01 und 10 fun, die durdi Emulsionspoiymerisatioii von Vli^rlinonomcrcn mit Divin:j^o- 
nomeren in Gegenwart von Emulgatoren erhalten werden. 

Solche Mikrogcle auf Wasserbasis werden als Rheologiehilfsmittel oder als Hilfsmittel zur Ansbddmig ernes 
gutenMetalleffektsinderAutomobilindustrieverwendet . , . 

Ein wesentlicher Nachteil dieser so erhaltenen Mikrogele besteht in dem Verbleib des Emtilgators mi f ertigen 
Mikrogel, da letzteres, beispielsweise auf grand der im Emulgator vorhandenen schwef elhaltigen Gnippieningen 
(Sulfons^uregrappenX so fCr eine Vielzahl von Anwendungen nur mit erheblichen Nachteilen eingesetzt werden 
kann. So haben solche Mikrogele aufgrund des in ihnen enthaltenen Emulgators nachteilige mgenschaften, 
beispielsweise im Hinblick auf deren Verwendung in Wasserbasislacken in der Automobilindustrie, insbesondere 
hinsichtlich der Wasserlagerung und Schwitzwasserbes^digkeit 

Durch Emuisionspolymerisation erhaitliche Mikrogele k6nnen aber auch durch Umarbeitung in konventionel- 
len Lacken* d. h. auf Ldsemittelbasis, Verwendung findeiL Hierzu ist es notwendig, daB wi&rige Nfikrogel in eine 
lOsemittelhaltigeFormzuaberfQhren. . ^ . . , . • j 

Dies geschieht mittels des industriell hiuf ig eingesetzten Koagulationsverfahrens, wie es beispielsweise m der 
WO-91/00895 und der EP-A-029 637 beschrieben ist Ifierzu wird der wifirigen Mikrogeldispersion n-Butanol 
zugesetzt, wodurch eine Koagulation des Mikrogels hervorgerufen wird. Danach wird die untere, n-Butanol 
Wasser und Telle des Emulgators enthaltende Phase abgetrennt und die obere, das Mikrogel. n-Butanol und 
Restwasser enthaltende Phase durch Zugabe eines L5semittels und/oder einer TrSgerharzlSsung unter Vakuum 
azeotrop vom Restwasser befreit Dieses Verfahren hat den Kaditeil daB die Koagulation, und danut die 
Abtrennung des Wassers. nicht oder nur schlecht stattfimdct, wenn der Festkdrpergehalt der waBrigen Mitatigel- 
dispersion oberhalb 20 Gew.-% liegt Dadurch f aUen groBere Mengen n-Butanol gesSttigten Wassers an, die mit 
erheblichem Aufwand f achgerecht entsorgt werden mdssen 

Daneben verbleiben nicht unerhebliche Mengen an Emulgator in dem in Idsemittelhaltiger Phase vorhegen- 
dem Mikrogel was wiederum die oben genannten Nachteile mit sich bringt 

Aufgabe der Erfindung ist es, einerseits ein Mikrogd und andererseits ein Verfahren bereitzustellen, das die 
oben angegebenen Nachteile nicht aufweist , 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch geldst, daB ein emulgatorfreies Mikrogel hergesteUt wml, in 
dem man in wSBriger Phase eine Monomerenmischung aus mindestens einer ethylenisch monofunktionellen 
Verbindung und mindestens einer ethylenisch di- oder multifunlctionellen Verbindung in Gegenwart eines 
Polyesters polymerisiert. 

Der Polyester fungiert hierbei als Tragerharz und, beispielsweise hinsichtlich der Verwendung des fertigen 
Mikrogels in einem Basislack fQr die Automobilindustrie, als BindemitteL Folglich enthalt das erfindungsgemSBe 
Mikrogel keine die spatere Verwendung nachteilig beeinllussenden Komponenten (Emulgatoren). 

Unter einer ethylenisch mono-, di- oder multifunkdonellen Verbindung versteht man hier alle Verbindungen, 
ctie eine, zwei bzw. mehrere vinytische und/oder alljiische Kohlenstoff-Kohlenstoffdoppelbindung(en) aufwei- 

^^fo einer besonderen Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung werden als ethylenisch monofunktionelle 
Verbindung Alkylester der Acryi- und Methacrylsaure, wie z. B. Methyl(meth)acrylat, Ethyl(meth)acrylat, Pro- 
pyl(meth)acrylat, Butyl(meth)acrylat Ethylhexyl(meth)acrylat, Hydroxyethyl{meth)acrylat, Hydroxypro- 
pyl(meth)acrylat, Hydroxybutyl(meth)acryIat, Hydroxyhexyl(meth)acrylat sowie deren Isomere; vmylische Aro- 
maten, wie z. B. Styrol, a-Methylstyrol, Vinyltoluol, Vmyhiaphthalin; Vinylester wie z. B. Vinylacetat, Vinylester 
von synthetischen Fettsauren, wie z. a VeoVa® 9, VeoVa« 10 der Fa. SheU-Chemie; und/oder Glycidylvcrbm- 
dungen,wiez,B.Allylglycidylether,Glycidyl(meth)acrylatverstandeiL 

Unter dem Begriff "(Meth)acryr werden hier und un folgenden sowohl Derivate der Acryl- als auch der 
Methacrylsaureverstanden. ^ « 

In einer weiteren erfindungsgemaBen Ausfuhrungsform werden als ethylemsch di- oder muitifunktioneUe 
Verbindung Di- oder Tri(meth)acrylate von polyfunktioneUen Alkoholen, wie z. B- Ethylenglykoldi(meth)acrylat, 
Propylenglykol(meth)acrylat, Butandioldi(metfi)acrylat, Hexandioldi(meth)a<^lat, Trimethylolpropan- 
tri(raeth)acrylat; und/oder Allyl(meth)acrylat verstanden. 

Der erfindungsgemaB zu verwendende Polyester ist ein Polykondensationsprodukt aus nundestens emem 
Polyol und einer Polycarbonsaure, Hydroxycarbonsaure, Hydroxypolycarbonsaure und/oder Polyhydroxypoly- 

carbonsaure. ■ vt i 

GemaB emer besonderen Form der Erfindung wird das Polyol aus der Grappe von 1 ,6.Hexandiol, Neopentyl- 
^ykol, l,4.Dimethylolcyclohexan. HydroxypivaUnsaureneopentylglykolester (HPN), perfiydriertem Bisphenol- 
A,Trimethylolpropan, Trimethylolpropan und/oder Trimethylolpropanmonoallylether ausgewahlt 

In einer bevorzugten Erfindungsform wird die Polycarbonsaure, HydroxycarbonsSure, Hydroxypoly^bon- 
saure Oder PolyhydroxypolycarbonsSure aus der Gruppe von Adipinsaure, PhthalsSure, Isophthalsaure, Hexah- 
ydrophthalsaure, TetrahydrophthaIs§urcTrimellithsaur^ Dimeth:^olpropionsaure und deren mdglichen Anhy- 
dride; und dimerenFettsfturen wie z.B.Pripol« 1009 der FirmaUNICHEMA ausgewahlt 

Dieser Polyester kann ein mittleres Molekulargewfcht von 500 bis lOXKK), vorzugsweise 700 bis 5 000, msbe- 
sondere von 750 bis ZOOO (g/mol); eine Saurezahl zwischen 10 und 250, vorzugsweise zwisehen 25 und 200, 
i^besondere zwischen 15 und 1 80 (mg KOH/g Harz); und eine OH-Zahl von 20 bis 250, vorzugsweise von 30 bw 
200(mgKOH/gHarz),aufweisen. ^ . i. j i 

Der Polyester enthalt insbesondere kerne schwefelhaltigen Gnippieningen und ist nach den bekannten 
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Methoden In cine wasserverdQnnbare Form zu QberfOhreiL 

In einer bcvorztigten AusfQhningsform trSgt der Polyesters mindestens zwei Carboxyigruppen pro MolekQL 

Das auf diese Weise erh^tlidie erfindungsgemaBe Mikrogei kann Insbesondere fOr waOrige Beschichtungszu- 
sammensetzungen verwendet werden. 

Eine bevorzugte Verwendungsfonn der Erftndung ist der Einsatz in wftBrigen Ba^lacken, insbesondere 5 
Ef fektbasislacken und Klarlacken, fOr <tie DecMackierung bzw. Lackiening von Automobilen. 

Die erfindungsgemaBen Mkrogele verleihen diesen waBrigen Beschichtungszusammensctzungen ein ausge- 
zeichnetes Applikationsverhalten und hervorragende dekorative Eigenschaften, die sicfa beispielsweise anhand 
eines ausgeprSgten Metaileffekts» einer sehr guten Resistenz gegen Ablauf en in der Vertikalen (SCA — Sagging 
Control AgentX Wolkenfreiheit, Resistenz gegen Wiederanldsen durch Klarlack, gute Schleifriefenabdeckung lo 
und der ErfQllung der in der Automobilindustrie flbUchen Eigenschaftsvorgaben, wie z. R gemSU) FORD-Spezifi- 
katlon HaftungsprOfung nadi Bl 106-02 und SteinschlagprOfung nach Bl 157-04, zeigea 

So kdnnen die erfindungsgemaBen Mikrogeie ebenso gut fiir die Herstellung von wlBrigen Klarlacken, 
Einbrennlacken f Or industrieUe Anwendungen sowie Anstricfaf arben fOr den Bautensektor verwendet werdea 

Urn zu MIkrogelen in nrchtwafinger Phase zu gelangen, mufi den erfindungsgemaBen. in w&Briger Phase is 
vorliegendeii Mikrogelen, entsprechend eine besondere AusfOhrungsform der Erfindun^ das Wasser entzogen 
werden. 

Dies kann durch jedes bekannte Verfahren, beispielsweise durch Spruhtrocknen, Gehlertrocknen oder Ein- 
dampf en, gegebenenfalls unter vermindertem Druck, gescfaehen. 

Nach dem Wasserentzug kann das erfindungsgemaBe Mikrogei in Pulverform oder als harzardge Masse 20 
voriiegen. 

GemaB einer besonders bevorzugten Variante der Erfindung wird das in waBriger Phase vorliegende Mikro- 
gel in eine flOssige organlsche Phase ttberfOhrt Dies kann durch eine azeotrope Destination geschehen. Hierbei 
kann man so verfahren. daB die waBrige Mikrogeldispersion bei erhohter Temperatur, gegebenenfalls unter 
vermindertem Druck, kontinuieriich oder diskondnuierfich in einen Reakto^ gegeben wird, der ein Schleppmit- 25 
tel d. h. ein Ldsemittel oder ein Oemisch mehrerer Ldsemittel, von denen nundestens eines ein Azeotrop mit 
Wasser bildet, enthalt 

Der Reaktor ist mit einer geeigneten Kondensierungsvorrichtung und einem Wasserabscheider mit Rficklauf 
ziun Reaktor ausgestattet Nach Erreichen der Siedetemperatur des Azeotropes steigt die gasfOrmige azeotrope 
Phase (d. h. Schleppmittel und Wasser) in die Kondensierungsvorrichtung auf. Dort kondensiert das Azeotrop 30 
und lauft von dort in den Wasserabscheider. Im Wasserabscheider erfolgt eine Phasentrennung zwischen dem 
Schleppmittel und dem Wasser. Bei einer kontinuieriich durchgeffihrten Azeotropen Destination flieBt das 
Schleppmittel wieder zunick in den Reaktor, so daB nur geringe Mengen an Schleppmittel eingesetzt werden 
mOssen. Das aus denj Wasserabscheider erhaltene Wasser ist frei von organischen Bestandteilen und kann 
emeut zur Herstellung der erfindungsgemaBen waBrigen Mikrogeldispersion eingesetzt werden. 35 

Das Schleppmittel kann aus der Gruppe von Xylol, Butylacetat, Methylisobutylketon, Methylamylketon, 
Pentanol Hexanol oder Ethylhexanol ausgewahlt sein. 

Ein wesentlicher Vorteil hierbet ist, daB das Schleppmittel nach erfblgter OberfGhrung in die organische Phase 
dort verbleibt und fflr die Verwendung losemittelhaltiger Beschichtungszusammensetzungen von Vorteil ist 
Hinsichtlich der wciteren Verwendung dieser in organischen Phase vorliegenden Mikrogeie zur Herstellung von 40 
Idsemittelhaltigen Beschiditungszusammensetzungen handelt es sich bei den genannten Schleppmitteln um 
geeignete LosemitteL 

Dieses Verfahren zeichnet sich durch die gleichzeitige Wiederverwendung d^ Schleppmittels und des anfal- 
lenden Wassers ohne zusatzliche Verfahrensschritte (|urdi ein auBerordendlches MaB an Umweltvertraglichkeit 
aus, da keine zu entsorgende Nebenprodulae entstehen, die im Vergleich mit bekannten Herstellungsverfahren 45 
in groBen Mengen anfallen. 

In einer besonderen Form der azeotropen Destilladon wird diese dergestalt durdigeffilu% daB die waBrige 
Mikrogeldispersion in ein Gemisch eines Schleppmittels und einem hochsiedenden, organischen Ldsemittel 
gegeben wird. Dieses hochsiedende;, organische Ldsemittel verhindert wahrend der OberfQhrung in die organi- * 
sche Phase ein Anbacken des Mikrogels an der Wand des Reaktors. 50 

Das hochsiedende Ldsemittel kann aus der Gruppe der Glykolester, wie z. B. Butylglykolacetat und/oder 
Butyidiglykolacetat ausgewahlt sein. 

Wie im Falle des Schleppmittels handelt es sich bei dem hochsiedenden Losemittel ebenfalls um eine fur eine 
Idsemittelhaldge Beschichtimgszusaramensetzung Gbliche Komponente. 

Das auf diese Weise erhaltliche erfindungsgemaBe Mikrogei kann insbesondere fOr Idsemittelhaltige Be- 55 
schichtungszusammensetzungen verwendet werden. 

Eine bevorzUgte Verwendungsfonn der Erfindung ist der Einsatz in Idsemittelhaltigen Basislacken» insbeson- 
dere Ef f ektbasisladcen undi KlarlackeQ, fQr die Decklackierung bzw. Lackierung von Automobilea 

Dieses in organischer Phase vorliegende erfindungsgemaBe Mikrogei verleiht diesen idsemittelhaltigen Be- 
schichtungszusammensetzungen ebenfalls ein ausgezeichnetes Applikationsverhalten und hervorragende deko- go 
rative Eigenschaften, die sich beispielsweise anhand eines ausgepragten Metalilceffekts* einer sehr guten Resi- 
stenz gegen Ablaufen in der Vertikalen (SCA — Sagging Control AgentX Wolkenfreiheit; Resistenz gegen 
Wiederanldsen durch Klariack, gute Schleifriefenabdeckung und der ErfQllung der in der Automobilindustrie 
Oblichen Eigenschaftsvorgaben zeigen. 

Die erfindungsgemaBen Mikrogeie kdnnen ebenso gut fQr die Herstellung von Idsemittelhaltigen KJariacken, 65 
Coil-Coatingzusammensetzungen und Einbrennlacken fiir industrielle Anwendungen sowie Anstrichfarben fur 
den Bautensektor verwendet werden. 

Desweiteren werden in der vorliegenden Erfindung Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Mi- 
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krogele beansprucht 

Ein erfindungsgeinaBes Verfahren zur Herstellung eines in waBriger Phase vorliegenden Mikrogels besteht 
darin, daB in wSBriger Phase eine Monomerenmischung aus mindestens einer eth]^enisch monofunktionellen 
Verbindung und einer ethylenisch di- oder moltifunktionellen Verbindung in Gegenwart dnes Polyesters poly- 
5 merisiert wird. . i- j 

Ein weiteres erftndungsgeniaBes Verfahren zur Herstellung eines in organischen Ldsemittein vorliegenden 
Mikrogels zeichnet sich dadurch aus, daB es f olgende Verfahrensschritte enthalt: 

— Herstellung eines in w&Briger Phase vorliegenden Mikrogels nach dem oben genaimten Verfahren, 

10 — azeotrope Destination mit einem SchleppmiUel, gegebenenfalls in Gegenwart rines oder mehrerer 

hochsiedenden Ldsemittel und unter vermindertem Dnickt 

— Wiederverwendung des abgetrennten Schleppmittels und des Wassers. 

Diese erfindungsgem§Ben Verfahren zetehnen sich insbesondere durch hohe Wirtschaftlichkeit und hohc 
t5 Umwehvertra^ichkeitaus. 

Belspiel 1 (Verglerchsbeispiel) Mikrogelherstellungmit Emulgator gemafi EP-A-029 637 

a) Herstellung einer wHBrigen Mikrogeldispersion: 

20 In einem thermostatisierten DoppelwandgefaB werden 1935 g deionisiertes Wasser und als Emulgator 

223 g Aerosol 501 (Qranamid) bei 82^ C vorgelegt Unter Ruhren wird eine geruhrte Praemulsion aus 674 g 
deionisiertem Wasser, 333 g Aerosol 501, 400 g Hexandioldiacrylat, 80 g HydroxypropyUnethacrylat und 
319 g Methyimethacrylat innerhalb von 3 Stunden zugegeben. 

Parallel laBt man innerhalb von 4 Stunden eine Initiatorldsung aus 9,5 g Ammoniumperoxodisuifat und 
25 328 g deionisiertem Wasser zutropf en. Nach erfolgter Reaktion erhSlt man eine wafirige Mikrogeldisper- 

sion mit einem Feststof fgehalt von 20%. 

b) Herstellung einer nichtwiBrigen Mikrogeldispersion durch Koagulation: 

736 g der unter a) hergestcUten Mikrogeldbpersion werden unter Ruhren mit 228 g n-Butanoi versetzt. 
Nach 4 Stunden haben sich 2 Phasen gebildet, von denen die untere Phase, bestehend aus 640 g mit 

30 n-Butanol ges&ttigten Wassers, abgelassen wird Der das Mikrogel enthaltende Oberstand wird mit 82 g 

Ti^gerharz in Form eines verzweigten Polyester, hergestellt aus Neopentylglykol, Trimethylolpropan und 
Adipins^ure (Molverhaltnis 7 : 2S% mit einer Saurezahi von 18, 50% in Butylacetat und 290 g Butylacetat 
versetzt Unter Vakuum wird bei 70*0 das Restwasser, das restliche Butanol und Butylacetat azeotrop 
entfemt. Man erhait eine nicht-waBrige Mikrogeldispersion mit einem Feststoffgehalt von 49% und einem 

35 Wassergehalt nach ICarl-Fischer-Titration von 0,08%. 

Herstellung eines Idsemittelhaltigen Effekt-Basislackes unter Verwendung des Mikrogels aus Beispiel lb) 

97 Gew.-Teile eines verzweigten Polyesterharzes, hergestellt aus Nepentylglykol, Trimethylolpropan, Iso- 
phthalslure und Adipinsaure (Molverhaltnis 7:2:5:3) mit einer SHurezahl von 19, 50% in Bu^cetat, 
51 Gew.-Teile einer 30%-igen Losung von Celluloseacetobutyrat (CAB 321-01) in Butylacetat und 
333 Gew.-Teile einer 15%-igen Losung aus Celluloseacetobutyrat (CAB 381-2) in Buty^cetat, 32,4 Gew.-Teile 
einer 60%-Ldsung eines n-butanolveretherten Melaminharzes in Butanol 18,6 Gew.-Teile eines 97%-igen He- 
xamethoxymethyl-Melaminharzes, einer Aluminiumanteigung, bestehend aus 24 Gew.-Teilen einer handelsiibli- 
Chen Aluminiumbronze, 15 Gew.-Teilen Xylol und 15 Gew.-Teilen Butylacetat; 71 Gew.-TeUen einer handelsfib- 
lichen 8%-igen Wachs-Dispersion sowie 7 Gew.-Teilen Xylol 7 Gew.-Teilen Tetralin, 100 Gew.-Teilen Butylace- 
tat, 32 Gew.-Teilen der nicht-waBrigen Mikrogeldispersion aus Beispiel lb) und 29 Gew.-Teilen Butylglykolace- 
tat werden zu einem Lack verarbeitet 

Der so erhaltene Basislack besitzt eine Spritzviskositat von 22 s (DIN-Becher nut 4 mm-Duse nach DIN 5321 1, 
50 23** CX einen Festkorper von 19 Gew.-% und wird durch Spritzapplikation auf handelsabliche Stahlbleche, die 
mit einem handelsublichen AutomobilserienfOller geprimert sind, mit einer Schichtdicke von 15 bis 18 jtm 
aufgebracht und nach 3 Minuten AblQftzeit anschlieBend mit einem handelsQblichen Automobilsenenklarlack 
(aus DE-OS 39 19 028, Vergleichsbeispiel lb) mit einer Trockenfilmdicke von 40 |im bis 45 \un versehen und 
25 Minuten bei 140'' C eingebrannt 
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Beispiel 2 



a) Herstellung eines Polyesters: ^ * ^ o < c u^^ 

In einem 2 Liter-4-Halskolben mit Ruhrer. Fullk6rperkolonne und Thermoelement werden 142 g l,e-Hex- 
andiol, 42 g Neopentylglykol, 322 g Dimethylolpropionsaure, 409 g Adipinsaure und 59 g Phdials5urrarfi- 
ydrid bei 130'*C aufgeschmolzen und durch stufenweise Steigerung der Temperatur von 130 C ok 200 C 
innerhalb von 6 Stunden bis zum Erreichen einer Siurezahl von 156 polykondensiert Der so eiiialtaie 
Polyester besitzt ein mittleres Molgewteht von 1081, eine SSurezahl von 156 und eine OH-Zahl (mg KOH/g 
Harz)vonl04. 

fis b) Herstellung einer erfindungsgemaBenwaBrigenMikrogeidispersion: , , . , . 

605 g deionisiertes Wasser, 253 g des unter a) hergestellten Polyesters und 51 g Dimethylethanolamin 
werden mit einer Monomerenmischung bestehend aus 379 g Butylacrylat, 163 g Methyimethacrylat 89 g 
Styrol, 38 g Hydroxypropylmethacrylat und 29 g Allylmethacrylat gemischt und m erne rUhrbare Dosie- 
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ningsvorrichtung gegeben. lanerhalb von 3 Stunden tropft man diese Mischung unter Riihren in ein auf 82 
thermostattsiertes DoppdwandgefHB^ in dem 600 g deionisiertes Wasser vorgelegt wurden. Parallel tropft 
man aus einem Tropftrichter Innerhalb von 4 Stunden eine Ldsung von 2 g Animoniumperoxodisulfat in 
250 g deionisiertem Wasser als Initiator hinzu. Man erhftlt eine Mikrogeldbpersion mit einem Feststoiffge- 
haltvon40%. ... * 

c) Herstellung einer erfindungsgemiBen nicht-waBrigen Mikrogeldispersion: 

392 g Butylacetat und 240 g Butylglykolacetat werden in einem beheizbaren Doppeiwandgef dB, ausgerOstet 
mit RQhren Wasserabscheider, Intensivkfihler und lYopftrichten vorgelegt und auf 80^C aufgeheizt Unter 
vermindertem Druck (500 mPa) werden innerhalb von 4 Stunden 368 g der unter b) hergestellten wiBrigen 
Mikrogeldispersion zugetropft Dabei destilliert kontinuierlich ein Azeotrop aus Butylacetat und Wasser lo 
0ber. Nach wiolgter Zudosierung erh&lt man eine nicht-wSBrige Mikrogeldispersion mit einem Feststoffge- 
halt von 19% sowie 221 g Wasser aus dem Wasserabscheider. Der Wassergehalt der Dispersion betragt 
nadi Bestimmung durdi Karl-Fischer-Titration 0,06%. 

Herstellung eines Idsemittelhaltigen Effekt-Basislackes unter Verwendung des erfmdungsgemaBen Mtkrogels is 

ausBeispiel2c) 

98Gew.-Teile eines verzweigten Polyesterharzes, hergesteUt aus Neopentylglykol Trimethylolpropan, Iso- 
phthalsiure und Adipinsaure (Molverfaaltnis 7:2:5:3) mit einer Siurezahl von 19^0% in Butylacetat, 
51Gew.-TeiIe einer 30%-igen Losung von Celluloseacetobutyrat (CAB 321-0,1) in Butjdacetat und 20 
333 Gew.-Teile einer 15%-igen Ldsung aus Celluloseacetobutyrat (CAB 381-2) in Butylacetat, 3^4 Gew.-Teile 
einer 60%-igen Ldsung eines n-butanolveretherten Melaminharzes in Butanol, 18,6 Gew.-Teile eines 97%-igen 
Hexamethoxymethyl-Melaminharzes, eine Aluminiumanteigung, bestekend aus 24 Gew,-Teilen einer handels- 
Ublichen Aluminiumbronze, 15 Giew.-Teilen Xylol und 15 Gew.-Teilen Butylacetat; 71 Gew.-Teilen einer han- 
delsfiblichen 8%-igen Wachs-Dispersion sowie 7 Gew.-Teilen Xylol, 7 Gew.-Teilen Tetralin, 100 Gew.-Teilen 25 
Butylacetat, 82 Gew.-Teilen der erfindungsgem§Ben nidit-waBrigen Mikrogeldispersion aus Beispiel 2c) und 
29 Gew.-Teilen Butylgi^colacetat werden zu einem Lack veraii>eitet 

Der so erfaattene Basislack besitzt eine Spritzviskositlt von 22 s (DIN-Becher mit 4 mm-Duse nach DIN 5321 1, 
23** C), einen Festkdrper von 19 .Gew.-% und wird durch Spritz^pplikation auf handelsubliche Stahlbleche, die 
mit einem handelsObUchen Automobilserienfiiller geprimert sind, mit einer Schic^tdicke von 15 bis 18 \im 30 
aufgebracht und nach 3 Minuten Abiiiftzeit anschlieBend mit einem handelsOblichen Automobilserienklarlack 
(aus DE^OS 39 19 028» Vergleichsbeispiel lb) mit einer Trockenfilmdicke von 40 \un bis 45 ^m versehen und 
25 Minuten bei 140°C eingebrannt 
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(z. B. FORD-Spezifikation BI 104-1 ; 240 Stunden bei 32** C; Benotung m 0 bis m 5 ftir cUe Blasenhaufigkeit: g 0 
bis g 5 ffir die GrdBe der Blasen). 
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PatentansprQche 

1. Mikrogel erhaltlich durch Polymerisation in waBriger Phase einer Monomerenmischung aus mindestens 55 
einer ethylenisch monofunktionellen Verbindung und mindestens einer ethylenisch di- oder multifunkdonel- 
len Verbindung in Gegenwart eines Polyesters. 

2. Mikrogel nach Anspruch I, dadurch gekennzeichnet, daB die ethylenisch monofunktionelle Verbindung 
eine vinyliscfae Verbindung, insbesondere ein Alfcylester der Acryl- oder Metfaacryisaure, ein Hydroxyal- 
kyl(meth)acrylat und/oder ein Vin>dacetat ist 60 

3. Mikrogel nadi Ansprudi 2, dadurch gekennzeichnet, daB die vinylische Verbindung Styrol Butjdacrylat, 
Methylmethacryiat uml/oder Hydroxypropylmethacrylat ist 

4. Mikrogel nach einem der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, daB die ethylenisch di- 
oder multifunktionelle Verbindimg ein Diacryia^ Triacrylat und/oder (Meth)acrylsaureester von polyfunk- 
tionellenAlkoholenist. ^ 
5- Mikrogel nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB die ethylenisch di- oder multifunktionelle 
Verbindung Allyl(meth)acrylat, Hexandioldiacrylat, Ethylen^^oldiacrylat, Butandioldiacrylat und/oder 
Trimethylolpropantriacrylat ist 
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6. Mikrogel nach einem der vorhergehenden AnsprQche, dadurch gekennzeichnet, daB dcr Polyester ein 
Polykondensationsprodukt aus einem Polyol und eincr Polycarbonsaure, Polyhydroxycarboas§ure, Hy- 
droxypolycarbonsaurcund/oderPolyhydroxypoIycarbonsaureist », i 

7. Mikrogel nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafi das Potyol aus der Gruppe von Hex^ol 
Neopentylglykol, 1,4-DiinethyloIcyclohexan, Hydroxypivalinstureneopentyiglykolester (HPN^ perhydner- 
tem Bisphenol-A, Trimethylolpropan und Trimethylolpropanmonoallyiether ausgewflhlt ist. 

8. Mikrogel nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Polycarbonsaure, Polyhydroxycar- 
bonsaure, Hydroxypolycarbonsaure und Polj1iydroxypolycarbons§ure aus der Gruppe von Adipinsaure, 
Phthalsaure, Isophthalsiure, Hexahydrophthalsaure, Tetrahydrophthalsaure, TrimeUithsaure, Dimethylol- 
propionsaure oder deren mdglichen Anhydriden, und dimeren Fettsauren ausgewahit ist 

9. Mikrogel nach einem der AnsprOche 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB der Polyester em mittiercs 
Molgewicht von 500 bis 10.000, voraugsweise von 700 bis 5.000, insbesonderc von 750 bis 2.000; erne 
Saurezahl zwischen 10 und 250, vorzugsweise zwischen 25 und 200, insbesondere zwischen 50 und 180; und 
eine OH-Zahl von 20 bis 250, voTzugsweise von 30 bis 200, hat. 

10. Mikrogel nach einem der Anspriidie 6 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB jedes Polyestermolektti 
nundestens2Carboxylgnippentragt. ^ . 

1 1. Mikrogel nach emem der vorhergehenden AnsprOche^ dadurch gekennzeichnet, daB es zusatzhch m erne 
wasserfreieFormiiberffihrtwird ^ . . . . j u 

12. Mikrogel nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB es durch Wassercntzug, beispielsweise durch 
Spriihtrocknen, Gefnertrocknen oder Eindampfen, gegebenenfalls unter vermindertem Druck, m erne 
wasserfreieFormftberfflhrtwird / , . 

13. Mikrogel nach einem der vorhergehenden AnsprUche, dadurch gekennzeichnet, daB es m eme flOssige 
organische Phase aberfOhrtwird ^ .„ . • u j 

14. Mikrogel nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB es durch azeotrope Destillation, msbesondere 
durch kontinuierliche azeotrope Destination, in eine organische Phase fiberfOhrt wird 

15. Mikrogel nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB die azeotrope Destination nut emem Schlepp- 
mittel in Gegenwart eines oder mehrerer hochsiedender LdsemiUel gegebenenfalls unter vermindertem 
Druck, durchgefiihrt wird 

16. Mikrogel nach Anspruch 14 oder 15, dadurch gekennzeichnet, daB das Schleppmittel Butylacetat, Xylol, 
Pentanol, Hexanol, Ethylhexanol, Butylacetat, Methylisobutylketon oder Methylamylketon ist 

17. Mikrogel nach Anspruch 15 oder 16, dadurch gekennzeichnet, daB das hochsiedende Loscmittel Butyl- 
glykolacetat oder Bu^ldiglykolacetat ist ^ u * 

18. Verfahren zur Herstellung eines in waBriger Phase vorliegenden Mikrogels nach emem der AnsprQche 1 
bis 10, dadurch gekennzeichnet. daB m waBriger Phase eine Monomerenmischung aus mindestens einer 
ethylenisch monofunktionellen Verbindung und einer ethylenisch di- oder multifunktionellen Verbindung m 
Gegenwart eines Polyesters polymerisiert wird 

19. Verfahren zur Herstellung eines in organischen Loseraitteln vorliegenden Mikrogels nach emem der 
AnsprQche 1 1 bis 1 7, dadurch gekennzeichnet, daB es folgende Verfahrensschritte enthalt: 

— Herstellung eines in waBriger Phase vorliegenden Milcrogels nach Anspruch 18, 

— azeotrope Destination mit einem Schleppmittel, gegebenenfalls in Gegenwart eines oder mehrerer 
hochsiedender L6semittel und onter vermindertem Druck, 

— Wiederverwendung des abgetrennten Schleppmittels und des Wassers. 

20. Verwendung ernes Mikrogels nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 10 fiir waBrige Beschich- 
tungszusammensetzungen. . ^ * i..t- j • 

21. Verwendung eines Mikrogek nach Anspruch 20 fiir waBrige Basislacke m dcr Autpmobilmdustne. 

22. Verwendung eines Mikrogels nach Anspruch 20 oder 21 fOr waBrige Effektbasisladce m der Automobil- 

23. Verwendung eines Mikrogels nach Anspruch 20 fur waBrige Klarlacke in der Automobilindustrie. 

24. Verwendung eines Mikrogels nach einem oder mehreren der Ansprttche 11 bis 17 fOr Idsemittelhaltige 
50 Beschichtungszusaramensetzungen. 

25. Verwendung eines Mikrogels nach Anspnich 24 fur loseraittelhaltige Basislacke. , . , 

26. Verwendung eines Mikrogels nach Anspruch 24 oder 25 fOr Idsemittelhaltige Effektbasislacke m der 

Automobilindustrie. ^ , . w^. . . • j * * «. t^-v j 

27. Verwendung eines Mikrogels nach Anspruch 26 fOr loscmitteUialtige iaartacke m der Automobihndu- 
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